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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestelit 

@ Verfahren zur Herstellung von Cellulose-Flachfolien 

(§) Das Verfahren zur Herstellung von Cellulose-Flachfolien 
nach dem Trocken-/NaSextrusionsverfahren aus einer L6- 
sung von Cellulose in einem Wasser enthaltenden N-Oxid 
eines tertiaren Ann ins, insbesondere N-Methylmorphoiin- 
N-oxid, durch Extrudieren der Losung durch ein Formwerk- 
zeug mit Ringduse in ein die Cellulose nicht ausfaltendes 
Medium, Verzug des extrudierten Losungsschlauches in 
diesem Medium und Ausfallen der Cellulose aus dem 
Ldsungsschlauch durch Beruhrung mit einem FaJImedium 
ohne wesentliche Verstreckung ist erfindungsgemaS da- 
durch gekennzeichnet, da& man den Ldsungsschlauch auf 
dem Wege von dem Ringdiisenaustritt bis zum Eintritt in das 
FalJmedium gleichzeitig in Extrusionsnchtung verzieht und 
durch einen in dem Schlauchinnenraum wirksamen Gas- 
uberdruck in einem Verhaltnis in dem Bereich zwischen 1 : 1 
f und 1 : 10 aufweitet und die ausgefallte Schlauchfolie nach 
dem Auswaschen des Aminoxids, Nachbehandeln und 
Trocknen randbeschnetdet und die Folienbahnen gemein- 
sam oder getrennt auf eine bzw. zwei Wickelpositionen 
eines Roilenwicklers aufspulL Das Verfahren erlaubt die 
Herstellung von Cellulose-Flachfolien mit verbesserten Ge- 
brauchseigenschaften, insbesondere verbesserten mechani- 
schen Eigenschaften nach dem Aminoxid-Verfahren. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von Cellulose- Flachfolien nach dem Trocken-/NaBex- 
trusionsverfahren aus einer Losung von Cellulose in ei- 
nem Wasser enthaltenden N-Oxid eines tertiaren 
Amins, insbesondere N-MethylmorphoIin-N-oxid, 
durch Extrudieren der Losung durch ein Formwerkzeug 
mit Ringduse in ein die Cellulose nicht ausfallendes Me- 
dium, Verzug des extrudierten Ldsungsschlauches in 
diesem Medium und Ausfallen der Cellulose aus der 
Losung durch Beruhrung mit einem Fallmedium ohne 
wesentliche Verstreckung. 

Aus der DE-PS 42 19 658 ist die Trocken-/NaBver- 
spinnung von Ldsungen aus Cellulose in N-Methyl- 
morpholin-N-oxid/Wasser-Gemischen bekannt Nach 
diesem Verfahren erreicht man durch das Schergefalle 
im Formwerkzeug eine Vororientierung der Cellulose- 
molekOle in Stromungsrichtung, die anschlieBend durch 
vergleichsweise geringen Verzug im Luftspalt zwischen 
dem Formwerkzeugaustritt und dem Fallbadeintritt we- 
sentlich erhdht wird. Nach das DE-PS 43 08 524 erhalt 
man mit einem Spinnverzug V < 3 Fasern und Fila- 
mentgarne mit rundem und profiliertem Querschnitt mit 
sehr guten textilmechanischen Eigenschaften. Nach DE- 
PS 42 19 658 ist auch die Herstellung von Schlauchfo- 
lien fiir die Lebensmittelverpackung und von Flachfo- 
lien durch Extrusion durch SchlitzdQsen moglich. Durch 
den ausschlieBlichen Verzug dieser Folien in Langsrich- 
tung und die damit verbundene starke Kristallinitat be- 
sitzen insbesondere die Flachfolien verbesserungsbe- 
diirftige Gebrauchseigenschaften. Das gilt insbesondere 
ftir die mechanischen Eigenschaften quer zur Extru- 
sionsrichtung. Daruber hinaus erfahrt die Fiachfolie im 
Luftspalt einen erheblichen Breiteneinsprung. Dieser ist 
unerwtascht und fuhrt neben unzureichender Folien- 
breite zu signifikanten Schwankungen in der Foliendik- 
ke. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Ver- 
fahren zur Herstellung von Cellulose- Flachfolien nach 
dem Trocken-/NaBextrusionsverfahren aus einer Lo- 
sung von Cellulose in einem wasserhaltigen N-Oxid ei- 
nes tertiaren Amins zu schaffen, durch das Cellulose- 
Flachfolien mit verbesserten Gebrauchseigenschaften 
hergestellt werden kdnnen. Insbesondere soli es nach 
dem neuen Verfahren mdglich sein, Cellulose-Flachfo- 
lien zu schaffen, die biaxial verbesserte mechanische 
Eigenschaften aufweisen. Daruber hinaus soil auch ein 
Verfahren zur Herstellung von Cellulose-Flachfolien 
nach dem Trocken-/NaBextrusionsverfahren aus einer 
Losung von Cellulose in einem Wasser enthaltenden 
N-Oxids eines tertiaren Amins geschaffen werden, das 
Flachfolien von ausreichender Breite und Konstanz der 
Foliendicke liefert Weitere Vorteile ergeben sich aus 
der folgenden Beschreibung. 

Diese Aufgabe wird bei dem eingangs genannten 
Verfahren erfindungsgem&B dadurch geldst, daB man 
den Losungsschlauch auf dem Wege von dem Ringdu- 
senaustritt bis zum Eintritt in das Fallmedium gleichzei- 
tig in Extrusionsrichtung verzieht und durch einen in , 
dem Schlauchinnenraum wirksamen Gasuberdruck in 
einem Verhaltnis in dem Bereich zwischen 1 : 1 und 
1 : 10 aufweitet und die ausgefailte Schlauchfolie nach 
dem Auswaschen des Aminoxids, Nachbehandeln und 
Trocknen randbeschneidet und die Folienbahnen ge- 65 
meinsam oder getrennt auf eine bzw. zwei Wickelposi- 
tionen eines Roilenwicklers aufspult Es wurde gefun- 
den, daB in dem extrudierten Schlauch aus Celluloseld- 
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sung in Amin-N-oxid/Wasser-Gemisch, insbesondere 
N-Methylmorpholin-N-oxid/Wasser-Gemisch, ein bi- 
axialer Verzug mit Orientierung der Cellulosemolekule 
und damit eine Verbesserung der mechanischen Eigen- 
5 schaften der erzeugten Folie in der Extrusionsrichtung 
und der Richtung senkrecht dazu erreicht wird. Diese 
Verbesserungen der mechanischen Eigenschaften fuh- 
ren bei Flachfolien dazu, daB deren mechanische Eigen- 
schaften weniger oder nicht mehr von der Beanspru- 
io chungsrichtung abhangen. Die Spaltbreite des nicht- 
ausfailenden Mediums, in der die Aufweitung des Ld- 
sungsschlauches erfolgt, liegt vorzugsweise in dem Be- 
reich von 2 bis 50 mm, insbesondere in dem Bereich von 
2 bis 20 mm. Das Gas zur Erzeugung des Gasiiber- 
15 drucks in dem Schlauchinnenraum zwischen Duse und 
Fallbad sollte in dem Fallmedium und in der Spinnld- 
sung mdglichst wenig ldslich sein. Geeignete Gase sind 
insbesondere Luft und Stickstoff. Die erhaltenen Flach- 
folien kdnnen bei Wahl eines ausreichenden, auf den 
Langsverzug abgestimmten Aufweitungsverhaitnisses 
bzw. Querverzugs der zugrunde liegenden Schlauchfo- 
lie in beiden Richtungen ahnliche textilmechanische Ei- 
genschaften erhalten. 

Nach der bevorzugten Ausfiihrungsform des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens weitet man den Ldsungs- 
schlauch in einem Verhaltnis in dem Bereich von 1 : 1,5 
bis 1 : 3 auf. ZweckmaBigerweise sind der Langsverzug 
in dem Spalt des nicht-ausfallenden Mediums, ggf. ein- 
schlieBlich der im Dusenkanal erreichten Vororientie- 
rung, und das Aufweitungsverhaitnis etwa gleich, so daB 
sich in den beiden Richtungen etwa gleiche Verbesse- 
rungen der mechanischen Eigenschaften ergeben. 

Vorzugsweise steuert man das Aufweitungsverhaltnis 
des Ldsungsschlauches durch den im Schlauchinnen- 
raum herrschenden Gasuberdruck, den man durch Gas- 
zufuhr durch einen Kanal in dem Ringdusenkern des 
Formwerkzeugs aufrechterhalt Da geringe Mengen 
Gas durch seine Loslichkeit in der Celluloseldsung oder 
auch mechanisch beim Eintritt des Ldsungsschlauches in 
das Fallbad abgefQhrt werden, wird standig Gas in das 
Luftkissen im Schlauchinnenraum nachgeliefert Den 
gleichen Aufweitungseffekt erreicht man, wenn man 
den Raum auBerhalb des Ldsungsschlauches unter Va- 
kuum halt;allerdings ist dann die Drucksteuerung 
schwieriger. 

ZweckmaBigerweise liegt der Gasuberdruck in dem 
Schlauchinnenraum in dem Bereich von 0,1 bis 10 3 mbar, 
vorzugsweise von 1 bis 10 mbar. 

Im allgemeinen fuhrt man dem Schlauchinnenraum 
durch einem Kanal in dem Ringdusenkern auch Fallme- 
dium, vorzugsweise Wasser zu. Auf diese Weise wird die 
mit dem ausgefallten Celluloseschlauch abgefiihrte 
Menge Fallbadfliissigkeit erg^nzt 

Nach der bevorzugten Ausfuhrungsform des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens verzieht man den extrudier- 
ten Ldsungsschlauch zwischen dem Ringdusenaustritt 
und dem Eintritt in das Fallmedium in einem Verhaltnis 
in dem Bereich 1 < V < 3, vorzugsweise 1,4 < V < 3. 

Die Erfindung wird nachfolgend durch die Beispiele 
und die Vergleichsbeispiele nSher erlautert 

Beispiel 1 

In einem Kneter werden 43 000 g waBrige 86,7%ige 
N-Methylmorphilin-N-oxid-Ldsung, die gleichzeitig 
70 g Polyethylenimin enthait, vorgelegt und 7000 g vor- 
aktivierte Cellulose (Holzzellstoff, Cuoxam-DP 500) zu- 
gegeben. Die Mischung wird auf 85° C Massetempera- 
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^ tur unter einem Vakuum von 20 bis 22 mbar aufgeheizt, 

entgast und bis zur vollstandigen Aufl6sung etwa 5 Mi- 
nuten geknetet Die farblose bis hellgelbe Losung mit 
einem Cellulosegehalt von 14% ist frei von cellulosi- 
schen Faserresten, hat einen Brechungsindex bei 50° C 5 
von 1,4833 und wird uber eine Austragsschnecke und 
ein Filter kontinuierlich dem Vorratsbehalter einer 
Spinneinrichtung zugefuhrt Die SpinniSsung gelangt 
uber eine Spinnpumpe mit 650 ml/min zur Spinndiise 
mit einem Ringspalt von 50 mm Durchmesser und einer 10 
Spaltbreite von 0,50 mm, die im Innenkern eine Zufiih- 
rung fur Gas und eine Zufiihrung fur Wasser besitzt 
Mittels Nadelventil und Manometer wird der zum Auf- 
blasen des extrudierten Schlauches notwendige Luft- 
uberdruck auf 6 mbar eingestellt Die Wasserzufiihrung 15 
wird ebenfalls uber ein Nadelventil geregelt, da fur den 
laufenden Betrieb nur geringe Verluste ausgeglichen 
werden miissen. 

Der Folienschlauch wird in dem Luftspalt einer Breite 
von 10 mm im Verhaltnis 1 :2 quer und im Verhaltnis 20 
1 : 1,5 langs orientiert, die Cellulose wird im Spinnbad 
aus verdQnnter NMMNO-L6sung ausgefailt, das Amin- 
oxid wird ausgewaschen, die Folie wird nachbehandelt, 
getrocknet, randbeschnitten und mit 25 m/min doppelt 
flach aufgewickelt Die Flachfolie von 2 mal 15 cm Brei- 25 
te und einer Flachenmasse von 15 g/m 2 hat eine Langs- 
festigkeit von 304 MPa und eine Querfestigkeit von 
210 MPa. 

Beispiel 2 30 

Es wird analog Beispiel 1 gearbeitet. Der Verzug im 
Luftspalt erfolgt in Langs- und Querrichtung im Ver- 
haltnis 1 : 1,5. Die Wickelgeschwindigkeit betragt 
19 m/min. Man erhalt eine doppelt flach gelegte Folie 35 
von 11 cm Breite mit einer Flachenmasse von 26 g/m 2 
und einer Festigkeit von 275 MPa in Langs- und 
190 MPa in Querrichtung. 

Vergleichsbeispiel 1 40 

Es wird wie in Beispiel 1 gearbeitet. Der extrudierte 
Folienschlauch wird jedoch bei gleichem Langsverzug 
in Querrichtung nicht verzogen. Man erhalt eine Flach- 
folie von 2 mal 7 cm Breite und einer Flachenmasse von 45 
30 g/m 2 . Ihre Langsfestigkeit betragt 350 MPa und ihre 
Querfestigkeit 20 MPa. 

Vergleichsbeispiel 2 

50 

Eine nach Beispiel 1 hergestellte Cellulose-Ldsung 
wird durch eine linear e Schlitzduse von 15 cm Lange 
und 0,50 mm Breite extrudiert und im Luftspalt von 
10 mm Breite im Verhaltnis 1 : 2,5 in der Extrusionsrich- 
tung verzogen und wie in Beispiel 1 weiterverarbeitet 55 
Die erhaltene Flachfolie mit einer Breite von 10 cm 
schwankt in ihrer Dicke um ± 150% urn den Mittelwert 

Die erfindungsgemaB zwischen dem Auswaschen und 
dem Trocknen der ausgefailten Schlauchfolie erfolgen- 
de Nachbehandlung umfaBt jede Behandlung zum eo 
Zwecke der Verbesserung oder Veranderung der Ei- 
genschaften der erzeugten Flachfolie, wie z. B. das Blei- 
chen, Weichmachen, Avivieren oder Waschen. Es hat 
sich gezeigt, daB diese Nachbehandlungen nach dem 
Trocknen der Folie nur mit Schwierigkeiten oder gar 65 
nicht mehr durchgefOhrt werden kdnnen. 
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Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Cellulose- Flach- 
folien nach dem Trocken-/Na6extrusionsverfahren 
aus einer Losung von Cellulose in einem Wasser 
enthaltenden N-Oxid eines tertiaren Amins, insbe- 
sondere N-Methylmorpholin-N-oxid, durch Extru- 
dieren der Losung durch ein Formwerkzeug mit 
Ringdiise in ein die Cellulose nicht ausfailendes 
Medium, Verzug des extrudierten Losungsschlau- 
ches in diesem Medium und Ausfallen der Cellulose 
aus dem Losungsschlauch durch Beriihrung mit ei- 
nem Fallmedium ohne wesentliche Verstreckung, 
dadurch gekennzeichnet, daB man 

den Losungsschlauch auf dem Wege von dem Ring- 
diisenaustritt bis zum Eintritt in das Fallmedium 
gleichzeitig in Extrusionsrichtung verzieht und 
durch einen in dem Schlauchinnenraum wirksamen 
Gasiiberdruck in einem Verhaltnis in dem Bereich 
zwischen 1 : 1 und 1 : 10 aufweitet und 
die ausgefailte Schlauchfolie nach dem Auswa- 
schen des Aminoxids, Nachbehandeln und Trock- 
nen randbeschneidet und die Folienbahnen ge- 
meinsam oder getrennt auf eine bzw. zwei- Wickel- 
positionen eines Rollenwicklers aufspult. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man den L6sungsschlauch in einem 
Verhaltnis in dem Bereich von 1 : 1,5 bis 1 :3 auf- 
weitet 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man den Ldsungsschlauch in 
dem nicht ausfallenden Medium in einem Verhalt- 
nis in dem Bereich 1 < V < 3, vorzugsweise 1,44 < 
V < 3 verzieht 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB man das Aufwei- 
tungsverhaltnis des Losungsschlauches durch den 
im Schlauchinnenraum herrschenden Gasiiber- 
druck steuert, den man durch Gaszufuhr durch ei- 
nen Kanal in dem Ringdusenkern aufrechterhalt 

5. Verfahren nach nach einem der Anspruche 1 bis 
4, dadurch gekennzeichnet, daB man in dem 
Schlauchinnenraum einen Gasiiberdruck in dem 
Bereich von 0,1 bis 10 3 mbar aufrechterhalt 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB man den Verzug und 
die Aufweitung in einer Schicht des nicht ausfallen- 
den Mediums einer Breite in dem Bereich von 2 bis 
50 mm durchf iihrt 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB man dem Schlauchin- 
nenraum durch einen Kanal in dem Ringdiisenkern 
Fallmedium zufiihrt 
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